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© Verfahren zur kontinuierlichen Herstellung von organischen Mono- oder Polyisocyanaten. 

© Die Erfundung betrifft ein neues Verfahren zur kontinu- 
ierlichen Herstellung von organischen Mono- oder Polyiso- 
cyanaten durch Phosgenierung der entsprechenden Amine, 
bei welchem man Losungen der zu phosgenierenden Amine 
in inerten Losungsmitteln kontinuierlich mittels einer Glatt- 
strahlduse in eine einen Mischraum kontinuierlich durchflie- 
Bende Losung von Phosgen in einem inerten Losungsmittel 
unter Einhaltung eines Molverhaltnisses Phosgen :primare 
Aminogruppen von 2:1 bis 30:1 bei 120 bis 300°C unter 
einem Druck von 10 bis 1000 bar eindust. 
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Verfahren zur kontinuierlichen Herstellung von orga- 
nischen Mono- oder Polyisocyanaten 

0 

Die Erfindung betrifft ein verbessertes Verfahren zur 
kontinuierlichen Herstellung von organischen Mono- oder 
Polyisocyanaten durch kontinuierliche Phosgenierung der 
den Ispcyanaten zugrundeliegenden primaren Amine. 

5 Es ist bereits bekannt, organische Isocyanate in kon- 
tinuierlicher Verf ahrensweise durch Umsetzung primarer 
Amine mit Phosgen bei erhohten Drucken und Temperaturen 
herzusteilen . 

So beschreibt die DE-OS 2 252 068 die . Herstellung von ' ^ 

10 Isocyanaten bei (iberatmospharischen Drucken , wobei das 

gewiinschte Isocyanat als Losungsmittel fur das benotigte 
Phosgen dient. 

Unter ahnlichen Druck- und Temperaturbedingungen wird 
gemafi DE-AS 1 768 4 39 eine Aminlosung mit reineiti Phos- 
15 gen zur Reaktion gebracht. 
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SchlieBlich beschreibt die DE-OS 2 4 04 773 die Umsetzung 
von primaren Aminen rait Phosgen unter Druck unter Aus- 
schluB von Losungsmitteln , wobei Phosgen als letzeres 
dient . 

Da es sich bei der Umsetzung von primarem Amin mit Phos- 
gen urn eine auflerst schnell ablaufende Reaktion handelt, 
wirkt sich optimales Vermischen direkt auf Reaktionszeit 
und besonders auf die Isocyanat-Ausbeuta aus. Mehrere 
Veroffentlichungen befassen sich daher auch mit der 
Vereinigung der beiden Reaktionskomponenten . So be- 
schreibt beispielsweise US-PS 3 781 320 einen speziellen 
Ringspalt-Mischer und FR-PS 7 6 28 34 3 eine Mischvor- 
richtung, die den Strom zumindest einer Komponente in 
eine kreisende und gegenlaufige Bewegung versetzt." 
Auch ein Verfahren zur Vermischung von zwei Fliissig- 
keiten/ namlich Amin- und Phosgenlosung , bei denen 
facherformige Strahlen ausgebildet werden, wurde be- 
kannt (DE-OS 2 950 216). Die DE-OS 1 792 660 beansprucht 
schlieBlich eine Vorrichtung zum Vermischen zweier 
Strome flussiger Reaktionsteilnehmer , die es gestattet, 
die Strome unter einem spitzen Winkel zusammenzuf uhren . 

Das nachstehend naher beschriebene erf indungsgemaBe 
Verfahren stellt insofern eine ganz wesentliche Be- 
reicherung des Standes der Technik dar, als es erst- 
mals die MSglichkeit eroffnet, organische Mono- oder 
Polyisocyanate unter gleichzeitiger Gewahr lei stung 
folgender Vorteile herzustellen: 
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Die Phosgenierungsreaktion kann kontinuierlich und 
einstufig durchgefuhrt werden. 

Der zur Durchfuhrung des Verfahrens erf orderliche 
apparative Aufwand ist aufierst gering. 

Das Verfahren gestattet die Her ste Hung von orga- 
nischen Mono- oder Polyisocyanaten in bislang 
nicht bekannt gewordenen Raum/Zeit-Ausbeuten bei 
gleichzeitig ausgezeichneten Produktausbeuten. 

Storende Mebenreaktionen, insbesondere die Bil- 
dung von die Vorrichtung und Rohrleitungen ver- 
stopfenden Nebenprodukten werden nicht beobachtet. 

Gegenstand der Erfindung ist ein Verfahren zur konti- 
nuierlichen Herstellung von organischen Mono- oder Poly- 
isocyanaten in einstufiger Reaktion durch kontinuier- 

15 liche Vereinigung von Losungen primarer Mono- oder Poly- 
amine in inerten organischen Losungsmitteln mat iiber- 
schiissigen Mengen an, in einem inerten organischen 
Losungsmittel gelostem, Phosgen bei erhohtem Druck 
und erhohter Temperatur in einem Mischraum (4) und 

20 kontinuierliche Aufarbeitung der den Mischraum konti- 
nuierlich verlassenden vereinigten Losungen, gegebenen- 
falls nachdem diese eine dem Mischraum nachgeschaltete 
Reaktionszone durchlaufen haben, dadurch gekennzeichnet , 
daB man die im UberschuB zum Einsatz gelangende Phos- 

25 genkomponente kontinuierlich in dem Mischraum vorlegt 
und die im UnterschuB zum Einsatz gelangende Amin- 
komponente mittels mindestens einer Glattstrahldiise (2) 



2. 

5 3. 



4 . 

10 
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mit einem lichten Durchmesser von 0,1 bis 30 mm unter 
Einhaltung eines Dif ferenzdrucks von mindestens 0,5 bar 
in die verge legte Phosgenlosung eindiist. 

Das erf indungsgemaBe Verfahren bzw. die zu seiner Durch- 
fiihrung erf order liche Mischvorrichtung seien zunachst 
anhand der Figuren 1 und 2 erlautert: 

Fig. 1 zeigt den mit der erf indungswe sent lichen Glatt- 
strahldiise versehenen Mischraum. Im einzelnen bedeuten 

(1) die in den Mischraum fiihrende Rohrleitung fiir die 
AminlSsung; 

(2) die Glattstrahldiise; 

(3) die zum Mischraum fiihrende Rohrleitung fur die 
Phosgenlosung und 

(4) den Mischraum. 

Fig- 2 zeigt ein fiir die Durchfuhrung des erfindungs- 
gemaBen Verfahrens beispielsweise geeignetes FlieB- 
schema. Im einzelnen bedeuten 

(11) eine Pumpe fiir die Aminlosung; 

(12) eine Pumpe fiir die Phosgenlosung; 

(13) einen zur Erhitzung der Aminlosung geeigneten 
Warmeaustauscher ; 
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(14) einen zur Erhitzung der Phosgenlosung geeigneten 
Warmeaustauscher ; 

(15) einen mit einer Glattstrahlduse versehenen Misch- 
raum gemaB Fig. 1; 

5 (16) einen dem Mischraum nachgeschalteten, beheizbaren 
Rohrenreaktor ; 

(17) ein Entspannungsventil; 

(18) die Entnahmestelle fiir Isocyanatlosung; 

(19) ein Entspannungsgef aB ; 
10 (20) einen Kuhler und 

(21) die Entnahmestelle fur die anfallende Gasphase. 

Das erf indungsgemaBe Verfahren eignet sich zur Phos- 
genierung beliebiger primarer Mono- und Polyamine , ins* 
besondere zur Herstellung der in der Polyurethanchemie 

15 ublichen Polyisocyanate • Ausgangsmaterialien fiir das 
erf indungsgemaBe Verfahren sind somit neben 3 bis 95 
gew.-%igen, vorzugsweise 20 bis 75 gew.-%igen Phos- 
genlosungen in geeigneten Losungsmitteln , 5 bis 9 5 
gew.-%ige, vorzugsweise 5 bis 50 gew.-%ige Losungen 

20 von Mono- oder Polyaminen in geeigneten Losungsmitteln. 
Fiir das erf indungsgemaBe Verfahren geeignete Amine 
sind beliebige primare Mono- oder Polyamine wie z.B. 
Methylamin, Ethylamin, Butylamin, Stearylamin, Phenyl- 
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amin, p-Tolylamin, 1 , 4-Diaminobutan, 1 , 6-Diaminohexan, 
1 , 8-Diaminooctan , 1 / 4-Diaminobenzol , 2 , 4-Diaminotoluol , 
2,6-Diaminotoluol, Gemische der beiden letztgenannten 
Isomeren , 2,2' -Diaminodiphenylmethan , 2 , 4 1 -Diaminodiphe- 
5 nylmethan, 4 , 4 '-Diaminodiphenylmethan, Gemische der' drei 
letztgenannten Isomeren, Alkyl-substituierte Diamine 
der Diphenylmethanreihe wie z.B. 3 , 4 1 -Diamino-4-methyl- 
diphenylmethan, Polyamingemische der Diphenylmethan- 
reihe, wie sie in an sich bekannter Weise durch Anilin/ 

10 Formaldehyd-Kondensation erhalten werden, p-Xylylen- 

diamin, perhydriertes 2,4- und/oder 2 , 6-Diaminotoluol, 
2 2 1 -| 2,4 ■ — und/oder 4 ,4 ' -Diaminodicyclohexylmethan , 
1 -Amino-3 , 3 , 5-trimethyl-5-aminomethyl-cyclohexan (Iso- 
phorondiamin, abgekurzt IPDA) , Lysin-ethylester , Lysin- 

15 aminoethylester oder 1 , 6 , 1 1 -Triamino-undecan . 

Geeignete Losungsmittel zur Herstellung der Phosgen- 
und Aminlosungen sind beliebige, unter den Reaktions- 
bedingungen inerte Losungsmittel wie z.B. Chlorbenzol, 
o-Dichlorbenzol, Toluol, Xylol, Methylenchlorid, Per- ■ 

20 chlorethylen, Trichlorf luormethan oder Butylacetat. 
Vorzugsweise werden Chlorbenzol oder o-Dichlorbenzol 
eingesetzt. Beliebige Gemische der beispielhaft ge- 
nannten LSsungsmittel konnen selbstverstandlich auch 
eingesetzt werden. ZweckmaBigerweise wird man fur die 

25 Aminkomponente und das Phosgen das gleiche Losungs- 
mittel bzw. Losungsmittelgemisch einsetzen, obwohl 
dies nicht unbedingt erforderlich ist. 

Bei der Durchf tihrung des erf indungsgemaBen Verfahrens 
kommen die Phosgen- und Aminlosungen in solchen Mengen 
30 zum Einsatz, daB im Mischraum ein Molverhaltnis 

Phosgen :primare Aminogruppen von ca. 2:1 bis 30:1, 
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vorzugsweise 3:1 bis 18:1, vorliegt. 

Erf indungsvesentlich ist die Art der Vereinigung der 
Reaktionspartner. Hierz.u bedient man sich erfindungs- 
gemaB eines mit einer Glattstrahlduse versehenen 
Mischraums, wie er beispielhaft durch die Fig. 1 dar- 
gestellt wird. Die Glattstrahlduse weist einen lich- 
ten Durchmesser von 0,1 bis 30 mm, vorzugsweise von 
0,5 bis 15 nun und eine Lange von mindestens 0,1 mm, 
vorzugsweise von 1 bis 15 mm, auf , wobei das Verhaltnis 
von Lange zu Durchmesser mindestens 1:1 betragen sollte. 
Der Innendurchmesser des Mischraums sollte zweckmaBiger- 
weise mindestens das 10-fache, vorzugsweise das 50- bis 
300-fache des lichten Durchmessers der Glattstrahlduse 
betragen, so daB der Abstand des .Dusenstrahls zur Seiten- 
wand des Mischraums mindestens das 5-fache des lichten 
Dusendurchmessers ausmacht. Der Abstand vom Diisenaustritt 
und der gegenuberliegenden Begrenzung des Mischraums 
b*zw. der dem Mischraum nachgeschalteten Reaktionszone 
sollte mindestens das 10-fache, vorzugsweise mindestens 
100-fache des Dusendurchmessers betragen um sicher zustellen , 
daB der Diisenstrahl unbehindert von, der Duse gegeniiber- 
liegenden, Begrenzungen der Mischzone in die Phosgenlo- 
sung eindringen kann. 

Das erf indungsgemaBe Verfahren kann im Prinzip auch 
unter Verwendung eines Mischraums durchgefuhrt werden, 
der anstelle einer einzigen Glattstrahlduse mehrere 
parallel angeordnete Glattstrahldusen der genannten 
Art aufweist. In einem solchen Falle werden die Glatt- 
strahldusen so angeordnet, daB die die Duse verlassen- 
den Strahlen der Aminlosung parallel in die vorgelegte 
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Phosgenlosung eindringen, und daB der Abstand zwischen 
den einzelnen Strahlen mindestens das 10-fache und 
der Abstand zwischen dem bzw. den auBeren Diisenstrahl (en) 
zur Seitenwand des Mischraums mindestens das 10-fache 

5 des Dusendurchmessers betragen. Es ist prinzipiell 

auch moglich, parallel angeordnete Diisen zu verwenden, 
die einen unterschiedlichen lichten Durchmesser aufwei- 
sen. Vorzugsweise wird das erf indungsgemaBe Verfahren 
jedoch mit einer Mischvorr ichtung durchgef lihrt , die 

10 lediglich eine Glattstrahldiise aufweist. 

Bei der Durchf iihrung des erf indungsgemaBen Verfahrens 
wird das MischgefaB und die gegebenenf alls dem Misch- 
gefaB nachgeschaltete Reaktionszone kontinuierlich mit 
der auf 120 bis 300 °C, vorzugsweise 150 bis 250°C 

15 erhitzten Phosgenlosung beschickt, wobei das AuslaB- 
ventil im allgemeinen so eingestellt wird, daB in dem 
MischgefaB und der gegebenenf alls nachgeschalteten Re- 
aktionszone ein Druck von 10 bis 1 000 , vorzugsweise 25 
bis 150 bar, besteht, so daB die Phosgenlosung das Misch- 

20 gefaB einphasig, d.h. ohne Bildung von Gasblasen, kon- 
tinuierlich durchstromt und vollstandig ausfullt. Man 
kann jedoch das AuslaBventil auch so einstellen, daB 
bei der gewahlten Temperatur das Reaktionsgemisch, d.h. 
insbesondere der sich bildende Chlorwasserstof f teil- 

25 weise gasformig vorliegt, so daB insbesondere in der 

dem Mischraum nachgeschalteten Reaktionszone ein zwei- 
phasiges System vorliegt. Das Durchstromen der bevor- 
zugt als nachgeschaltete Reaktionszone verwendeten 
Rohrenreaktoren mit zweiphasigen Gemischen bewirkt ein 

30 zusatzliches intensives Durchmischen der Reaktionspart- 
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ner. Selbstver standlich muB der Druck jedoch so einge- 
stellt sein, daB die die Diise verlassende Aminlosung in 
eine flussige Phosgenlosung eindringt. In die den 
24ischraum und die gegebenenf alls nachgeschaltete 
5 Reaktionszone unter den genannten Druck- und Tempera- 
turbedingungen kontinuierlich durchf liefiende Phosgen- 
losung wird dann bei der Durchf iihrung des erfindungs- 
gemaBen Verfahrens die Aminlosung mittels der bzw. 
den Glattstrahldiise in) unter Aufrechterhaltung eines 

10 Dif f erenzdrucks von mindestens 0,5 bar, vorzugsweise 
von 1 bis 200 bar , insbesondere von 3 bis 50 bar , 
eingedust, d.h. der durch die Pumpe fur die Amin- 
losung aufgebaute Druck muB vor der bzw. den Glatt- 
strahlduse (n) entsprechend hoher als der im Mischraum, 

15 durch die Pumpe fur die Phosgenlosung aufgebaute Druck, 
sein. 

Das Eintragen der Aminlosung in Form eines auBerst fei- 
nen Strahles in die Phosgenlosung mit hoher Geschwin- 
digkeit, wie es eine Glattstrahldiise ermoglicht, ge- 

20 wahrt eine intensive Vermischung der Komponenten und 

deren gleichzeitig ablaufende Reaktion. Die Mischquali- 
tat, die sich auf die gleichzeitig ablaufende Reaktion 
und folglich auf die Isocyanat-Ausbeute auswirkt, wird 
entscheidend von der HShe des Dif f erenzdruckes , mit 

25 dem man die Aminlosung in die unter Druck stehende 

Phosgenlosung eindust, beeinfluBt, da dieser die Ge- 
schwindigkeit, mit der der Amin-Feinstrahl in die 
Phosgenlosung eindringt, bestimmt. 

ZweckmaBigerweise sollte der Druck der Aminlosung im 
30 Vergleich zu dem der Phosgenlosung, d.h. der Differenz- 
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druck der beiden Komponenten, innerhalb der genannten 
Bereiche so gewahlt werden, daB die eingediiste Amin- 
losung mit einer relativen GeschwindigkeAt von mehr 
als 5 m/sek in die vorgelegte Phosgenlosung eindringt. 
Bei miteinander auBerst schnell reagierenden Systemen, 
wie es die Umsetzung von primarem Amin und Phosgen 
darstellt, ist hochste Mischqualitat erforderlich, 
die durch ein hohes Schergefalle erzielt werden muB . 
Deshalb sollte das Geschwindigkeitsverhaltnis der sich 
im Gleichstrom, jedoch mit unter schiedlichen Geschwin- 
digkeiten bewegenden und sich folglich scherenden 
Fliissigkeiten mindestens 5:1 betragen. Diese Bedingungen 
sind mit Dif f erenzdrucken innerhalb der genannten Be- 
reiche zu erzielen- 

Die Temperatur der einzudusenden AminlSsung ist nicht 
kritisch, da die Temperatur im MischgefaB und der ge- 
gebenenfalls nachgeschalteten Reaktionszone in * erster 
Linie durch die Temperatur der im tfberschufl vorliegen- 
den Phosgenlosung, die Reaktionswarme der exothermen 
Phosgenierungsreaktion und die aufiere Heizung der ge- 
gebenenfalls der Mischkammer nachgeschalteten Reaktions- 
zone vorgegeben ist- Im allgemeinen wird die einzu- 
dusende Arainlosung auf ca. 20 bis 180°C, vorzugsweise 
50 bis 150°C, vorerhitzt. Wesentlich ist einzig und 
allein, daB in dem MischgefaB und der gegebenenf alls 
nachgeschalteten Reaktionszone eine Temperatur von 
120 bis 300°C, vorzugsweise 150 bis 250°C / herrscht. 
Unter diesen Temperaturbedingungen erfolgt bei der 
Durchfuhrung des erf indungsgemaBen Verfahrens spontan 
eine einstufige Phosgenierung des eingedusten Amins , 
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so daB im Extremfall das MischgefaB auch ohne nach- 
geschaltete Reaktionszone die Doppelf unktion eines 
Misch- und Reaktionsgef aBes ubernehmen kann. Falls 
auf die Nachschaltung einer weiteren Reaktionszone 
5 verzichtet werden soil, ist es allerdings zweckmaBig, 

die Dimension des MischgefaBes so zu bemessen, daB 
der Abstand vom Dusenaustritt bis zur, der Dtise ge- 
geniiberliegenden r Begrenzung des Mischgef aBes minde- 
stens das 200-fache des Dusendurchmessers betragt. 

10 Oft ist es jedoch zweckmaBig, dem MischgefaB eine 

weitere Reaktionszone nachzuschalten. Eine derartige 
Reaktionszone kann aus rohrenf ormig gestalteten Reak- 
toren, Rohrbundelreaktoren oder anderen ublichen Appara 
turen, wie beispielsweise Kesselkaskaden , bestehen. 

15 Diese gegebenenf alls mit dem Ausgang des MischgefaBes 
verbundene Reaktionszone kann, wie dies in Fig. 2 bei- 
spielhaft angedeutet ist, mit einer Ummantelung ver- 
sehen sein, die eine Beheizung der Reaktionszone ge- 
stattet. Se lb stver standi ich kann die Reaktionszone 

20 auch auf andere Weise beheizbar sein. 

Bei der Durchfiihrung des erf indungsgemaBen Verfahrens 
ist die Phosgenierungsreaktion im allgemeinen nach ei- 
ner mittleren Verweilzeit von 5 Sekunden bis 5 Minu- 
ten im MischgefaB und der gegebenenf alls nachgeschal- 
2 5 teten Reaktionszone beendet. Zur Aufarbeitung des 

Reaktionsgemisches wird das das MischgefaB bzw. die 
nachgeschaltete Reaktionszone verlassende Reaktionsge- 
misch viber das AuslaBventil im allgemeinen einstufig 
entspannt, wobei gleichzeitig ein durch die Druckent- 
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spannung hervorgeruf ener Temperaturabf all um ca. 50 bis 
150°C eintritt. Die Entspannung auf Normaldruck kann 
aber auch stufenweise in zwei Oder mehreren Stufen er- 
folgen, um die Gasmengen in jeder Stufe moglichst klein 
zu halten. Das das AuslaBventil verlassende Gemisch wird 
in einem Entspannungsgef MB in eine gasformige und eine 
flussige Phase aufgetrennt. Bei der erf indungsgemafi bevor- 
zugten Herstellung von organischen Mono- Oder Polyiso- 
cyanaten , die unter Normaldruck einen Siedepunkt von 
mindestens 100°C aufweisen, besteht die hierbei an- 
fallende Gasphase in erster Linie aus uberschiissigem 
Phosgen und wahrend der Phosgenierungsreaktion ge- 
bildetem Chlorwasserstoff . Geringe Mengen an mit- 
gerissenein Losungsmittel und Isocyanat werden der Gas- 
phase durch fraktionierte Kondensation t in einem ge- 
eigneten Kiihler entnommen. Das Kondensat kann mit der 
im Entspannungsgef aB anfallenden fliissigen Phase ver- 
einigt werden. Die flussige Phase wird in an sich be- 
kannter Weise destillativ unter Reindarstellung des 
Mono- Oder Polyisocyanats auf gearbeitet . Selbstver- 
standlich stellt die beschriebene Art der Aufarbeitung der 
beim erf indungsgemaBen Verfahren anfallenden Reaktionsge- 
mische nur eine unter mehreren im Prinzip denkbaren Vari- 
anten dar. Die Art der Aufarbeitung der beim erf indungs- 
gemaBen Verfahren anfallenden Reaktionsgemische ist in 
keiner Weise kritisch und kann nach den tiblichen Me- 
thoden des Standes der Technik erfolgen. 

Die nachfolgenden erf indungsgemaBen Ausf uhrungsbeispiele 
werden in einer Vorrichtung gemaB Fig. 2 durchgef tihrt . 
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Dies bedeutet, daB die Mischkanuner (15) mit einem nach- 
geschalteten Rohrreaktor kombiniert zum Einsatz gelangt 
Alle Prozentangaben beziehen sich auf Gewichtsprozente . 
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Beispiel 1 



In einera mit einem Rohrreaktor kombinierten, rohrformig 
gestalteten MischgefaB (15) mit einem inneren Durch- 
messer von 25 mm und einem Gesamtvolumen des Mischge- 
faBes und des Rohrreaktors von 7,3 1 werden kontinuier- 
lich 36,6 kg/h einer 15 %igen 1 ,6-Diaminohexan-Losung 
in o-Dichlorbenzol und 120 kg/h einer 44,6 %igen Phos- 
genlosung in o-Dichlorbenzol zur Reaktion gebracht. 
Die Vermischung der auf 180°C erhitzten Phosgenlosung 
mit der auf 130°C erhitzten Aminlosung srfolgt durch 
Eindiisen der Aminlosung mittels einer Glattstrahlduse 
(2) , die einen lichten Durchmesser von 0,5 mm und eine 
Lange von 3 mm aufweist, in das MischgefaB, welches 
von der kontinuierlich eingespeisten Phosgenlosung 
blasenfrei ausgefullt ist* Der Abstand von der Duse 
bis zu gegeniiberliegenden, mit dem Rohrreaktor ver- 
bundenen Ausgangsof f nung des Mischgef aBes betragt 30 
cm. Der Abstand des Dusenstrahls zur Seitenwand 
des Mischgef aBes betragt 12,25 mm. Das MischgefaB und 
der Rohrreaktor, sowie die Phosgenlosung, stehen unter 
einem Druck von 6 0 bar; die Aminlosung steht am Bin- 
gang zur Duse unter einem Druck von 81 bar. Ober das 
AuslaBventil (17) wird dem Rohrreaktor kontinuierlich 
Reaktionsgemisch entnommen und in dem Abscheider (19) 
in Gasphase (21) und Flussigphase (18) aufgetrennt. 
Mitgerissene Anteile an f lussigen Bestandteilen wer- 
den der Gasphase im Kuhler (20) durch f raktionierte 
Kondensation entzogen und in die Flussigphase zuruck- 
gefiihrt. 

Durch destillative Aufarbeitung der kombinierten 
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Flussigphasen erhalt man 7,83 kg/h 1 , 6-Diisocyanatohexan , 
entsprechend einer Ausbeute von 98,5 %, bezogen auf ein- 
gesetztes Diamin. 

Beispiel 2 

5 Beispiel 1 wird viederholt, jedoch unter Auf rechterhal- 
tung eines Drucks in cer Misch- und Re akt ions zone von 
30 bar und einem Druck der Aminlosung vor der Glatt- 
strahlduse von 58 bar. Die Ausbeute an 1 , 6-Diisocyanato- 
hxan betragt 7,7 kg/h, entsprechend 97 % der Theorie. 

10 Beispiel 3 

Es wird eine der in Beispiel 1 verwendeten Apparatur 
analoge Vorrichtung verwendet, jedoch wird das Volumen 
des Rdhrenreaktprs so bemessen, da8 das Gesamtvolumen 
des Mischraums und des Rohrenreaktors lediglich 0,9 1 
15 betragt . Der D\isendurchmesser liegt ebenfalls bei 0,5 mm. 

Wie in Beispiel 1 beschrieben werden 4 0 kg/h auf 140°C 
vorerhitzte, 17,8 %ige 1 , 6-Diaminohexan-L6sung in o- 
Dichlorbenzol mit 120 kg/h einer auf 210 °C vorerhitzten 
61,7 %igen Phosgenlosung in o-Dichlorbenzol bei einem 

20 Reaktordruck von 6 0 bar zur Reaktion gebracht. Die 

Aminlosung wird hierbei vor Eintritt in die Duse auf 
einem Druck von 80 bar gehalten. Die Reaktionstempera- 
tur im Mischraum und in der nachgeschalteten Reaktions- 
zone wird auf 220 °C gehalten. Pro Stunde fallen 9,91 kg 

25 1 , 6-Diisocyanatohexan an. Dies entspricht 96 % der 
Theorie, bezogen auf eingesetztes Diamin. 
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Beispiel 4 

Wie in Beispiel 3 beschrieben werden 54 kg/h einer auf 
100°C vorerhitzten 16,8 %igen 1 ,6-Diaminohexan-I,osung 
in o-Dichlorbenzol mit 108 kg/h einer auf 20 0°C vor- 
erhitzten 4 3,9 %igen Phosgenlcsung zur Reaktion gebracht. 
Der Diisendurchmesser betragt 0,5 mm. Der Reaktordruck 
liegt bei 60 bar, der Druck der Aminlosung vor Eintritt 
in die Duse bei 88 bar. Die Temperatur in der Misch- 
und Reaktionszone liegt bei 221 °C. Es fallen 12,3 kg/h 
1,6-Diisocyanatohexan, entsprechend 93,8 % der Theorie, 

an. 

Beisoiel 5 

in diesem 3eispiel wird eine den vorhergehenden Bei- 
spielen analoge Apparatur vervendet, wobei jedoch das 
volumen des dem MischgefaB nachgeschalteten Rohrenreak- 
tors so bemessen wird, daB das Gesamt volumen aus Misch- 
gefaB una Rohrenraktor 1,55 1 betragt. Die Duse weist 
einen Durchmesser von 0,4 mm auf. 

33 kg/h einer auf 135°C vorerhitzten, 22.. %igen 1,6- • 
Diaminohexan-Losung in o-Dichlorbenzol werden mit 
123 kg/h einer auf 190°C vorerhitzten 62,2 %igen 
Phosgenlosung in o-Dichlorbenzol umgesetzt. Der Druck 
in der Misch- und Reaktionszone liegt bei 50 bar; der 
Druck der Aminlosung vor Eintritt in die Duse liegt 
bei 75 bar. Die Temperatur in der Misch- und Reaktions- 
zone liegt bei ca. 200°C. Es fallen 9,89 kg/h 1,6- 
Diisocyanatohexan, entsprechend 94,9 % der Theorie, an. 
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Beispiel 6 

Es wird die in Beispiel 1 beschriebene Apparatur mit 
den dort genannten Abmessungen verwendet, wobei jedoch 
die Duse einen Durchmesser von 0,55 mm aufweist. 

53,6 kg/h einer auf 160°C vorerhitzten, 18 %igen Losung 
von 4 , 4 ' -Diaminodiphenylmethan in Chlorbenzol werden mit 
96,4 kg/h einer auf 190°C vorerhitzten Phosgenlosung in 
Chlorbenzol zur Reaktion gebracht. Der Druck in der 
Misch- und Reakticnszone liegt bei 6 5 bar. Der Druck 
der Aminlosung vor Eintritt in die Duse liegt bei 95 bar 
Es fallen 11/7 kg/h 4 , 4 1 -Diisocyanatodiphenylmethan , 
entsprechend einer Ausbeute von 96 % der Theorie, an. 

Beispiel 7 

Es wird eine den bisherigen Vorrichtungen entsprechende 
Vorrictvtung verwendet, wobei jedoch das Volumen des 
Rohrenreaktors so bemessen ist, daB das Gesamt volumen 
aus Mischraum und nachgeschalteter Reaktionszone 3,7 1 
betragt. Der Dusendurchmesser liegt bei 0,4 mm. 

42,2 kg/h einer auf 172°C vorerhitzten, 46,7 %igen Lo- 
sung eines Gemisches aus 2 , 4-Diaminotoluol und 2,6- 
Diaminotoluol im Gewichtsverhaltnis 1,86:1 in o-Di- 
chlorbenzol werden mit 123,6 kg/h einer auf 216°C 
vorerhitzten 80 %igen Losung von Phosgen in o-Dichlor- 
benzol zur Reaktion gebracht. Der Druck in der Misch- 
und Reaktionszone liegt bei 60 bar. Der Druck der * 
Aminlosung vor Eintritt in die Duse liegt bei 110 bar. 
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Die Temperatur in der Misch- und Rsaktionszone li 
bei 198°C. Es werden 16,8 kg/h Diisocyanatotoluol 
entsprechend einer Ausbeute von 97 % der Theorie, 
halten. 
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Patentanspruche 

1 ) Verf ahren zur kontinuierlichen Herstellung von 
organischen Mono- oder Polyisocyanaten in einstu- 
figer Reaktion durch kontinuierliche Vereinigung 

5 von Losungen primarer Mono- oder Polyamine in iner- 

ten organischen Losungsmitteln mit iiber schussigen 
Mengen an, in einem inerten organischen Losungs- 
mittel gelostem, Phosgen bei erhohteni Druck und 
erhohter Temperatur in einem Mischraum (4) und 

10 kontinuierliche Aufarbeitung der den Mischraum 

kontinuierlich verlassenden vereinigten Losungen/ 
gegebenenf alls nachdem diese eine dem Mischraum 
nachgeschaltete Reaktionszone durchlaufen haben, 
dadurch gekennzeichnet, dafl man die im UberschuB 

15 zum Einsatz gelangende Phosgenkomponente konti- 

nuierlich in dem Mischraum vorlegt und die im 
UnterschuB zum Einsatz gelangende Aminkomponente 

mittels mindestens einer Glattstrahldiise (2) mit 

« 

einem lichten Durchmesser von 0/1 bis 30 mm un- 
20 ter Einhaltung eines Dif f eren2drucks von minde- 

stens 0,5 bar in die vorgelegte Phosgenlosung ein- 
diist. 

2) Verfahren gemaB Anspruch 1, dadurch gekennzeich- 
net, daB man die Vereinigung der Losungen und die 

25 im Mischraum und der gegebenenf alls im Mischraum 

nachgeschalteten Reaktionszone ablaufende Omsetzung 
unter einem Druck von 10 bis 1000 bar durchfuhrt. 
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3) Verfahren gemafi Anspruchen 1 und 2, dadurch ge- 
kennzeichnet, daB man die Vereinigung der Losungen 
und die Umsetzung unter einem Druck von 25 bis 

150 bar durchf iihrt • 

4) Verfahren gemafi Anspruchen 1 bis 3, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB man die Vereinigung der Losungen und 
die ixn Mischraum und gegebenenf alls der dem Misch- 
rauin nachgeschaltsten Reaktionszone ablaufende 
Phosgenierungsreaktion bei 120 bis 300 °C durchfiihrt. 

5) Verfahren gemafi Anspruchen 1 bis 4, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB man die Vereinigung der Losungen und 
die Reaktion bei einer Temperatur von 150 bis 250 °C 
curchfuhrt. . 

6) Verfahren gemafi Anspruchen 1 bis 5, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB man die Reaktionspartner in einem 
Molverhaltnis Phosgen :primare Aminogruppen von 2:1 
bis 30:1 entsprechenden Mengen einsetzt. 
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